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® Felnverteilungsverfahren zur Herstellung von organlschen Pigmenten. ^ 



@ Organische polycydische Rohpigmente werden 
in okologlsch und okonomisch vorteilhafter Weiss 
feinverteilt, indem man grobkristalilne Rohpigmente 
zunachist einer Trockenmalilung unterwirft und die 
dabei erhaltenen feinteillgen Prapigmente in waBri- 
ger Suspension auf einer Ruhrwerkskugelmiihle. die 
mit einer Leistungsdiclite von mehr als 2,5 kW pro 
Liter Mahlraum und einer Ruhrwerksumfangsge- 
schwindigkeit von mehr als 12 m/s betrieben wird, 
unter der Einwirkung von IWahlkCrpem vom Durch- 
messer kleiner Oder gleich 1 mm naBvermahlt. 

Auf diese Weise liergestelfte Pigmente eignen 
sicli besonders als Farbmittel zum Pigmentleren von 
i^cken, Druckfarben und Kunststoffen. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft ein umwelt- 
freundllches und wirtschaftliches Verfahren zur 
Feinverteilung von organischen Pigmenten. 

Voraussetzung fur den technischen Einsatz von 
organischen Pigmenten 1st ihre optimale Verteilung 
in den entsprechenden Anwendungsmedien. Die 
Pigmente mussen leicht dispergierbar sein und 
farbstarke Farbungen liefern. Diese Forderung ist 
urn so schwerer zu erfullen, je transparenter ein 
Pigment ist. Besonders schwierig ist es, in Kunst- 
stoffen leicht dispergierbare Pigmente herzustellen. 
Die Dispergierung wird erieichtert. wenn die bei der 
Feinverteilung oder bei der Dispergierung auf die 
Pigmente aufgebrachten Additive mit dem Kunst- 
stoff gut vertraglich sind. 

Organische Pigmente fallen je nach Synthese- 
weg bei ihrer Herstellung In grobkristalliner oder 
feinteiliger Form an. Die bei der Synthese grobkri- 
staliin anfallenden Rohpigmente mussen vor ihrem 
Einsatz feinverteilt werden. Solche Feinverteilungs- 
-prozesse-sind-beispielsweise-Roll— oder-Sehwing— 
mahlungen, die naB oder trocken ausgefuhrt wer- 
den konnen, Knetungen, Umkijpungen und Umfal- 
lungen aus Schwefelsaure oder Polyphosphorsau- 
re. Auch Kombinationen dieser Verfahren werden 
beschrieben. Das technisch wichtigste Verfahren ist 
die Trockennnahlung mit Salz. 

Um eine optimale Anwendbarkeit zu erzielen, 
werden die nach der Feinverteilung vorliegenden 
Prapigmente durch zusatzliche Behandlungsverfah- 
ren, wie z.B. Nachbehandlung mit Wasser, L5se- 
mlttetn oder verdUnnten Sauren und Laugen. in die 
Pigmentform Uberfuhrt. Diese Verfahren werden im 
allgemeinen als Finish bezeichnet. Es ist auch 
mdglich, durch mechanische Behandlung die An- 
wendbarkeit zu verbessem. 

Die bislang ubliche Oberfuhrung der grobkri- 
stallinen Rohpigmente in die Pigmentform ist in 
den nachfolgend aufgefuhrten Trocken- und NaB- 
mahlverfahren beschrieben. 

Die EP-A-0 408 499 beschreibt ein Verfahren 
zur Kondltionlerung von organischen Pigmenten 
durch Trockenmahlung der grobkristal linen Rohpig- 
mente mit Salzzusatz oder NaBmahiung der grob- 
kristallinen Rohpigmente ohne Salzzusatz. Jewells 
In Gegenwart von mikronisierten Wachsen. Im Falle 
der Trockenmahlung mit Salzzusatz fallen groBe 
Mengen Salz im Abwasser an, weshalb diese Ar- 
beitsweise teuer und okologisch bedenklich ist. Un- 
ter den angegebenen Bedlngungen der NaBmah- 
iung kSnnen jedoch keine transparenten und farb- 
starken Pigmente fOr den Kunststoffsektor aus 
hochkristallinen Rohplgmenten hergestellt werden. 

Die EP-A-0 069 396 beschreibt die Herstellung 
von Pigmentzubereitungen auf Basis von Chinacri- 
donpigmenten durch Trockenmahlung von grobkri- 
stallinen Rohplgmenten und anschlieSende NaB- 
mahiung der erhaltenen MahlgUter in Aceton. Die 



groBen Mengen L6semittel, insbesondere Aceton, 
die wieder aufbereitet werden mQssen. machen das 
Verfahren unwirtschaftlich. Wegen des niedrigen 
Siedepunktes des verwendeten L5semlttels sind 
5 aufwendige Apparaturen zur Regeneration erforder- 
lich. 

Die US-PS 4 548 968 beschreibt die Herstel- 
lung von geharzten Chinacridonpigmenten durch 
Trockenmahlung der grobkristallinen Rohpigmente 

70 unter Zusatz von Harzen und geringen Mengen 
anorganischer Satze und anschiieBende NaBmah- 
iung der MahlgUter In waBrlg-alkalischem Medium. 
Hierbel fallen Saize und Alkalilaugen im Abwasser 
an. die wieder aufbereitet werden mussen. 

75 Die EP-A-0 176 899 beschreibt die Trocken- 

mahlung von grobkristallinen Rohplgmenten in Ge- 
genwart von anorganischen Salzen, die als Mahl- 
hllfsmittel zugesetzt werden. Die SaIze werden 
nach der Mahlung durch wafirlgen Auszug entfernt. 

20 Die hierbel anfallenden groBen Mengen verdunnter 

salzhaltiger-Abwasser.-die-wieder-aufbereitet-wer^ 

den mussen, machen das Verfahren unwirtschaft- 
lich. 

Die DE-A-1 914 208 beschreibt ein Verfahren 

25 zur Herstellung von hochtransparenten Perylenpig- 
menten durch Salzvermahlung der Rohpigmente in 
Gegenwart von Fettalkoholen. die nach dem Salz- 
auszug im Pigment verbleiben. Aus den vbrstehend 
genannten Griinden Ist auch dieses Verfahren un- 

30 wirtschaftlich. 

Die EP-A-0 504 423 beschreibt ein Nafimahl- 
verfahren zur Herstellung von Pigmentzubereitun- 
gen auf Basis von C.l. Pigment Violet 23. An die 
Mahlung schlieBt sich ein Losemittelfinish an. Hier- 

35 bei werden groBe Mengen organlscher Losemittel 
eingesetzt, die in aufwendigen Apparaturen regene- 
riert werden mussen. Aus diesem Grund ist dieses 
Verfahren teuer. 

Die Verwendung von Wachsen zur Verbesse- 

40 rung der anwendungstechnischen Elgenschaften in 
Kunststoffen ist in der DE-A-2 049 225 beschrie- 
ben. Die Herstellung von leicht verteilbaren Pig- 
menten fiir den Einsatz in thermoplastischen 
Kunststoffen erfolgt durch MIschen der Pigmente 

45 mit Wachsdtspersionen in Mischem oder Koller- 
mOhlen. 

In der EP-A-0 574 792 wird ein Verfahren zur 
Herstellung von Kupferphthalocyaninpigmentzube- 
reitungen der a-Phase beschrieben, die unter Pha- 

50 senumwandlung aus Kupferphthalocyanlnrohplg- 
menten der /9-Phase hergestellt werden. indem 
man unter Verzicht auf einen Trockenmahlungs- 
schritt eIne NaBmahiung der genannten /S-Modlfika- 
tlon vornimmt. Ein ahnliches Verfahren Ist in der 

55 EP-A-0 574 790 beschrieben, wobei jedoch unter 
phasenerhaltenden Bedlngungen gearbeitet wird. 
Aus den beiden genannten Verfahren resuttieren 
jedoch Phthalocyaninpigmente. die hinsichtlich ih- 
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rer Farbstarke und Dispergierbarkeit in Kunststo^ 
fen noch zu wunschen ubrig lassen. 

Verfahren, nach denen transparente. farbstarke 
und hervorragend dispergierbare organische Pig- 
mente fQr den Einsatz in Kunststatfen umwelt- 
freundlich. ohne Anfall von belasteten Abwassern 
und ohne den Bnsatz aufwendiger Rnishapparatu- 
ren zur L6seinittelbehandlung und -regeneration 
hergestellt warden konnen, sind bisher nicht be- 
ksinnt 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war as, 
ein Verfahren zur Feinverteilung von polycychschen 
organischen Rohpigmenten zur VerfOgung zu stel- 
len das insbesondere die Skologischen und oko- 
nomlschen Nactrteile von bereits bekannten Fein- 
verteilungsverfahren fOr organische Rohpigmente 
vermeidet und gute anwendungstechnische Eigen- 
schaften dieser organischen Pigmente insbesonde- 
re in Kunststoffen liefert. 

Es wurdo uberraschenderweise gefunden. daB 
— man-farbstarke-und-leicht-dispergierbare-organi- 
sche Pigmente wirtschafUich und umwelttreundlich 
herstellen kann. wenn man die bei der Synthase 
Oder bei der Reinigung grobkristallin anfallenden 
Rohpigmente. gegebenenfalls in Qegenwart von 
Mahlhilfsmitteln. trocken vermahit und die daMi 
erhaltenen feinteiligen. rneist starl< .agglom?rierten 
Prapigmente einer v^Brigen NaBmahlung untenwrtt 
und danach isoliert 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist em 
Verfahren zur Feinverteiiung von polycyclischen on- 
ganischen Rohpigmenten. dadurch gekennzeichnet. 
daB man die grobkristallinen Rohpigmente zu- 
nSchst einer Trockenmahlung unterwirft und die 
dabei erhaltenen feinteiligen Prapigmente in waBn- 
ger Suspension auf einer Rahrwerkskugeimuhle. 
die mit einer Leistungsdichte von mehr als 2,5 kW 
pro Uter Mahlraum und einer Ruhrwerksumfangs- 
geschwindigkeit von mehr als 12 m/s betrieben 
wird unter der Einwlrkung von MahlkSrpem vom 
Durchmesser klelner Oder gleich 1 mm naBver- 

Fur das erfindungsgemaBe Verfahren kommen 
alle die bei der Synthese grobkristallin anfallenden 
polycyclischen organischen Rohpigmente in Be- 
tracht, beispielsweise die Rohpigmente aus der 
Reihe der Dioxazine. Perylene und Chinacridone. 
Es kSnnen auch Mischungen dieser Rohpigmente 
und Mischkristallrohpigmente auf der Basis dieser 
Rohpigmente eingesetzt werden. Beispiele der ga- 
nannten Rohpigmente sind Carbazolviolett (Pig- 
ment Violet 23). Perylentetracarbonsaurediimid 
(Pigment Brown 26). PerylentetracarbonsSuredianh- 
ydrid (Pigment Red 224).Perylentetracarbonsaure- 
bis-4'-ethoxy-phenylimid (Pigment Red 123)- 
Perylentetracarbonsaure-bis-3'.5'-dimethyl- 
phenylimid (Pigment Red 149). Perylentetracarbon- 
sgure-bis-4'-phenylazophenylimid (Pigment Rea 
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178) Perylente1racarbonsaure-bis-4'-chlor-phenyli- 
mld '(Pigment Red 32), unsubstituierte Chinacrido- 
ne (Pigment Violet 19. und -y-Phase). 2.9-Dime- 
thylchinacridon (Pigment Red 122). 2.9-Dichlorch.- 
nacridon (Pigment Red 202). 4.11-Dichlorchinacn- 
don. 1 .&.Dichlorchinacridon und l.lO-Dichlorchina- 

cridon. , j _ „, 

In einer bevorzugten AusfOhrungsform des er- 
findungsgemaBen Verfahrens wird vor der Trocken- 
mahlung mindestens eines der nachstehend ge- 
nannten Additive als Mahlhilfsmittel zugesetzt. vor- 
zugsweise ein oberflachenaktives Mittel und/oder 
Wschs 

Als oberflachenaktive Mittel kommen anionakti- 
ve. kalionaktive und nichtionogen© Tenside in Be- 
'trsciit. 

Als anionaktive oberflachenaktive Mittel kom- 
men Fettsauretauride. Fettsaure-N-methyltaunde. 
Fettsaureisethionate. Alkylbenzolsulfonate. AlkyW 
naphthalinsulfonate. Alkylphenolpolyglykolethersul- 

-fate-und-Fettalkoholpolyglykolethersulfate.-Fettsau- 

ren zB. Palmitin-, Stearin- und 6lsaure. Seifen. 
zb' Alkalisaize von Fettsauren. Naphthensauren 
und Harzsauren, z.B. Abietinsaure. sowie alkalilosli- 
che Harze. z.B. kolophoniummodifiziertB Maleinat- 

haxze in Betracht. 

Als kationaktive oberflSchenakhve Mittel kom- 
men quaternSre Ammoniumsalze. Fettaminoxeth- 
ylate. Fettaminopolyglykolether und Fettamine in 

Betracht. , „ 

Als nichtionogene oberfliichenaktive Mittel 
kommen Fettalkoholpolyglykolether. Fettsaurepoly- 
glykolester und Alkylphenolpolyglykolether in Be- 
tracht. 

Aus der Vialzahl der Wachse sind z.B. Saure- 
wachse. Esterwachse. Amidwachse. Kohlenwasser- 
stoffwachse und Polyolefmwachse zu nennen. 

Besonders bevorzugt sind nichtionogene ober- 
flachenaktive Mittel und Polyolefinwachse. Es kBn- 
nen auch Mischungen der genannten Additive ein- 
gesetzt werden. Die AddiBve kSnnen nach der 
Mahlung im Pigment verbleiben. Die Zugabe der 
Additive kann auf einmal oder in mehreren Porfto- 
nen eriolgen. Die Menge der eingesetzten Additive 
betragt zweckmaBigerweise 0.1 bis 10 Gew.-%. 
besonders bevorzugt 2.5 bis 7.5 Gew.-%, bezogen 
auf das eingesetzte Rohpigment. 

Die Trockenmahlung erfolgt in einer diskontinu- 
ierlichen oder kontinuierlichen Schwing- oder Roll- 
miihle unter milden nachstehend definierten Mahl- 
bedingungen und bevorzugt bei niedrigem Mah - 
gutfullgrad. Der MahlgutfUllgrad wird definiert als 
das Verhaltnis der Mahlgutmenge (Rohpigment 
und gegebenenfalls Additiv) zum freien Volumen 
der MahlkOrperschOttung (nur die Mahlkorper). Der 
Mahlguttailgrad liegt normalerweise bei weniger als 
250 g Mahlgut pro Uter freiem Volumen der MahW 
korperschuttung, vorzugswelse bei 50 bis 150 gl\. 
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Der Mahlgutfullgrad kann auch h5her liegen, je- 
doch k5nnen dann technische Probleme auftreten. 
und in vielen Fallen wird das coloristische Ziel 
nicht erreicht. 

Die Mahlung in der SchwingmLihle erfolgt in 
der Weise. daB die Mahikorper im wesentiichen nur 
rotierende Bewegungen ausfQhren und ihre kineti- 
sche Energie durch die Auswahl von Masse und 
GroBe sowie durch Drehzahl (Frequenz) und Ampli- 
tude moglichst klein gehalten wird. AuBerdem wird 
die Muhle mit einem hohen Anteil an Mahlkorpern 
betrieben. Der Mahlk6rperfullgrad, definiert als das 
Verhaltnis des Volunnens der Mahlkorperschuttung 
zum Muhlenvolunnen, liegt bei mehr als 60 Vol.-%. 

Die Rollmahlung wird bei einem Mahlkorper- 
fullgrad von 40 bis 60 Vol.-% und mit 65 bis 75 % 
der kritischen Drehzahl durchgefuhrt. Durch die 
Auswahl von Masse und GroBe der Mahlkorper 
wird die kinetische Energie moglichst klein gehal- 
ten. Auch hier wird die Muhle vorzugsweise mit 
-niedrigem-Mahlgutfullgrad-betrieben; 

Als Mahlk5rper dienen Kugein oder Zylinder 
aus Stahl, Korund, Porzellan, Steatit, Aluminium- 
oxid, Mischoxiden und Quarz mit einem Durchmes- 
ser von 3 bis 20 mm. Die genannten Mahlkorper 
haben bevorzugt eine glatte porenfreie Oberflache. 
Die Mahltennperatur Jiegt Im allgemeinen unter 
100°G. Die Mahldauer ist abhangig von den Feln- 
heitsanforderungen an das Pigment. Die Venftreilzelt 
des Mahlguts in der Schwingmuhle liegt ]e nach 
geforderter Feinheit im allgemeinen zwischen 1 
und 25 Stunden. ZweckmaBig erweist sich eine 
Dauer von 1 bis 15 Stunden, vorzugsweise 2 bis 8 
Stunden. Die Venweilzeit des Mahlguts in der Roll- 
muhle liegt je nach geforderter Feinheit im allge- 
meinen zwischen 5 und 100 Stunden. ZweckmaBig 
erweist sIch eine Dauer von 10 bis 30 Stunden, 
vorzugsweise 1 5 bis 25 Stunden. 

Das Mahlgut kann neben den vorstehend er- 
wahnten Komponenten noch weitere ubiiche Zu- 
satzstoffe. beispielsweise geringe (bis zu 5 Gew.-% 
Mengen Wasser, Pigmentdispergatoren auf Basis 
von PIgmenten, Harze, Saize von Harzen und Ex- 
tender enthalten. Die Zusatzstoffe und/oder Additi- 
ve k6nnen auch in emulgierter, suspendlerter und 
flussiger Form eingesetzt werden, da pulverfSnmige 
Stoffe geringe Mengen (bis ca. 5 Gew,-%) an Flus- 
sigkeit aufnehmen konnen, ohne sofort ihre Eigen- 
schaft als pulverfSrmige Substanz zu verlieren. Zur 
Herabsetzung der Gefahr einer Staubexplosion 
k6nnen geringe Mengen anorganischer SaIze zuge- 
setzt werden. Besonders vorteilhaft ist es, Zusatz- 
stoffe zu verwenden, die nach der Mahlung im 
Pigment verbleiben kOnnen. Die Salze der Fettsau- 
ren und Harze k6nnen nach der Mahlung in die 
freien Sauren oder Harze uberfuhrt werden. 

Die Zugabe der Zusatzstoffe kann vor, wMh- 
rend oder nach der Trockenmahlung, aber auch 



wahrend oder nach der NaBmahlung, wahrend oder 
nach der Isolierung, im letztgenannten Fall auch 
durch trockenes Mischen, vorgenommen werden. 
Der am besten geeignete Zeitpunkt muB zuvor 

5 durch orientierende Versuche ermittelt werden. 

Da bei der Trockenmahlung, auch in Gegen- 
wart von Mahlhilfsmitteln. neben der angestrebten 
Zerkleinerung der grobkristallinen Rohpigmentteii- 
chen noch Aggiomerationsvorgange ablaufen, 

70 schlieBt sich an die Trockenmahlung noch eine 
NaBmahlung zur Dispergierung des agglomerierten 
Mahlguts an. 

Fur die NaBmahlung eignen sich alle diskonti- 
nuierlichen und kontinuierlichen RUhrwerkskugel- 

75 miihlen. Hierbei ist eine hohe Mahlwirkung erfor- 
derlich. Diese wird erreicht durch den Einsatz einer 
speziellen Ausfuhrungsform der Ruhnverkskugel- 
muhle. Fur eine Mahlung der gesuchten Effizienz 
sind besonders Ruhn^erkskugelmuhlen geeignet, 

20 die zum diskontinuierlichen und kontinuierlichen Ar- 
beitsablauf-ausgelegt-sind.-einen-zylinderformigen- 



oder hohlzylinderfamiigen Mahlraum in horizontaler 
Oder vertikaler Bauweise enthalten und mit einer 
spezifischen Leistungsdichte von uber 2,5 kW pro 

25 Liter Mahlraum betrieben werden konnen und de- 
ren Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit mehr als 12 
m/s betragt. 

Derartige Miihlen sind beispielsweise in der 
DE-A-3 716 587 (US-PS 5 062 577) beschrieben. 

30 Die pro Zeiteinheit vom Ruhrwerk abgegebene 
Energie wird als Zerkleinerungsarbeit und als Rei- 
bungsenergle Jn Form von Warme an das Mahlgut 
ubertragen. Zur problemlosen Abfuhrung dieser 
groBen Warmemenge muB durch konstruktlve Vor- 

35 kehrungen das Verhaltnis von Mahlraum zu Mahl- 
raumoberflache (Kuhlflache) moglichst klein gehal- 
ten werden. Wenn bei hohen Durchsatzen im 
Kreislauf gemahlen wird, kann die Warme uberwie- 
gend uber das Mahlgut nach auBen abgefiihrt wer- 

40 den. Als Mahlk5rper dienen beispielsweise Kugein 
aus Zirkonoxid. Zirkonmischoxid, Aluminiumoxid 
Oder Quarz mit einem Durchmesser kieiner als 1 
mm; zweckmaBig werden Mahlkorper mit einem 
Durchmesser von 0,2 bis 0,8 mm, vorzugsweise 

45 0,3 bis 0,5 mm, verwendet. 

Beim Einsatz von kontinuierlichen Ruhrwerks- 
kugelmuhlen zum Dispergieren erfolgt die Abtren- 
nung der MahlkQrper vom Mahlgut vorzugsweise 
durch Zentrifugalabscheidung, so daB die Trenn- 

50 vorrichtungen von den Mahlkorpem praktisch nicht 
beruhrt werden. wodurch man Verstopfungen der 
Trennvonichtungen weitgehend verhindem kann. 
Die Ruhrwerkskugelmuhlen werden hierbei mit ho- 
hem Mahlkorperfiillgrad betrieben. Bei den kontinu- 

55 ierlichen RuhPArerkskugelmuhlen wird der Mahl- 
raum praktisch vollstandig mit Mahlkorpem ausge- 

fum. 
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Zur Ermittlung der geeigneten Mahlbedingun- 
gen sind Vorversuche notwendig. Die Mahlung wird 
im waBrigen Medium durchgefuhrt, vorzugsweise 
im neutralen pH-Bereich (pH 6 bis 8). 

Die Pigmentkonzentration im Malnlgut der NaB- 
mahlung ist abliangig von der Rheologie der Su- 
spension und betragt zweckmaBigerweise h5ch- 
stens 40 Gew/-^, vorzugsweise 5 bis 35 Gew.-%, 
insbesondere 10 bis 20 Gew.-%, der Mahlgutsu- 
spension. 

Die NaBmahlung wird bei Temperaturen im Be- 
reich von 0 bis 100*C, zweckmaBig bei einer Tem- 
peratur zwischien 10 und 60 'C, vorzugsweise bei 
20 bis 50*C, durchgefuhrt. Die Dauer der NaBmah- 
lung ist abhangig von den Feinheitsanforderungen 
an das Pigment. Die Verweilzeit des Mahlguts in 
der Ruhrwerkskugelmtihle liegt je nach geforderter 
Feinheit im allgemeinen zwischen 5 und 60 Minu- 
ten. ZweckmaBig erweist sich eine Dauer von 5 bis 
45 Minuten, vorzugsweise 10 bis 30 Minuten. 

Die-nach-der-NaBmahlung-vorliegenden-feintei— 

iigen Pigmente werden isoliert. Unter Isoiieren wird 
das nitrieren und Waschen des PreBkuchens so- 
wie anschlieBendes Trocknen des Pigments ver- 
standen, Durch die Wahl des Additivs und des 
Zusatzsstoffes, deren Konzentrationen und der 
Auswahl der Mahlbedingungen lassen sich je nach 
dem gewiinschten Verwendungszweck Pigmente 
herstellen, die entweder eine hQhere Transparenz 
Oder eine bessere Deckkraft besitzen. Die so her- 
gestellten Pigmente eignen sich zur Pigmentierung 
von Kunststoffen, Lacken und Druckfarben. 

Die Herstellung von Pigmenten nach dem erfin- 
dungsgemaBen Verfahren hat sich ais besonders 
wirtschaftlich sowie umweltfreundlich erwiesen, weil 
bei der Feinverteilung der Rohpigmente durch salz- 
freie Trockenmahtung und anschlieBende waGrige 
NaBmahlung keine Verschmutzung der Abwasser 
durch Salze auftritt. Da nur in Wasser gemahlen 
wird und eine nachtragliche Finishbehandlung in 
LSsemitteIn nicht notwendig ist, sind keine aufwen- 
digen Apparaturen fur die LSsemrttelbehandtung 
und -regeneration erforderllch. 

Die nach der vorliegenden Erfindung erhaltli- 
chen Pigmente zeichnen sich aus durch ihre her- 
vorragenden coloristischen Egenschaften, insbe- 
sondere der Dispergierbarkeit, Transparenz. Farb- 
starke und Farbtonreinheit. Die erfindungsgemaB 
hergestellten Pigmente lassen sich zum Plgmentie- 
ren von hochmolekularen organischen Materialien 
natOriicher Oder synthetischer Herkunft einsetzen 
und sind leicht und bis zu hohen Feinheiten disper- 
gierbar: Hochmolekulare organische Materialien, 
die mit den genannten Pigmenten pigmentiert wer- 
den k5nnen, sind beispieisweise Celiuioseether 
und -ester, wie Ethylcellulose, Nitrocellulose, Cellu- 
loseacetat Oder Cellulosebutyrat, naturliche Harze 
Oder Kunstharze. wie Poiymerisationsharze oder 



Kondensationsharze, z.B. Aminoplaste, insbesonde- 
re Harnstoff- und Melaminformaldehydharze, Alkyd- 
harze. Acrylharze, Phenoplaste, Polycarbonate, Po- 
lyolefine. wie Polystyrol, Polyvinylchlorid, Polyeth- 

5 yien, Polypropylen. Polyacrylnitril, Polyacrylsauree- 
ster. Polyamide, Polyurethane Oder Polyester. 
Gummi, Casein, Silikon und Sllikonharze, einzein 
Oder in Mischungen. 

Dabel spielt es keine Rolle. ob die erwahnten 

70 hochmolekularen organischen Verbindungen ais 
plastische Massen, Schmelzen oder in Form von 
Spinnlosungen, Lacken, Anstrichstoffen oder 
Druckfarben vorliegen. Je nach Verwendungszweck 
erweist es sich ais vortellhaft. die erfindungsgemaB 

75 erhaltenen Pigmentzubereitungen ais Verschnitte 
Oder in Form von Praparationen oder Dispersionen 
zu benutzen. Bezogen auf das zu pigmentierende 
hochmolekulare organische Material setzt man die 
erfindungsgemaB hergestellten Pigmentzubereltun- 

20 gen in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-% ein. 

Zur-Beurteilung-der~Eigenschaften-der~nach 

der vorliegenden Erfindung hergestellten Pigmente 
auf dem Kunststoffgebiet wurde aus der Vielzahl 
der bekannten Kunststoffe Weichpolyvinylchlorid 

25 (PVC) und Niederdruckpolyethylen (PE) ausge- 
wahlt. Die Bestimmung der Hitzebestandigkeit er- 
folgte gemaB DIN 53772-A. 
Die Bestimmung der Ausblute^ erfolgte liabh 
DIN 53775. 

30 Zur Beurteilung der Eigenschaften der erfin- 
dungsgemaB hergestellten Pigmente auf dem 
Lacksektor wurden aus der Vielzahl der bekannten 
Lacke ein aromatenhaltiger Alkydmelaminharzlack 
(AM) auf Basis eines mitteloligen, nichttrocknenden 

35 Alkydharzes aus synthetischen Fettsauren und 
Phthalsaureanhydrid sowie eines butanolverether- 
ten Melaminharzes und Anteilen eines nichttrock- 
nenden Alkydharzes auf Basis von Ricinussaure 
(kurzSlig) und ein High-Solid-Acrylharzeinbrennlack 

40 auf Basis einer nicht-waBrigen Dispersion (HSS) 
ausgewahlt. 

Die Bestimmung der Farbstarke und des Farb- 
tons erfolgte nach DIN 55986. Die Rheologie des 
Mahlguts nach der Dispergierung (Millbase-Rheolo- 
45 gie) wurde anhand der folgenden funfstufigen Skala 
bewertet: 

5 dunnflussig 
4 flussig 
3 dickflussig 
50 2 leicht gestockt 
1 gestockt 

Nach dem VerdOnnen des Mahlguts auf die Pig- 
mentendkonzentration wurde die Viskositat mit 
dem Viskospatel nach Rossmann, Typ 301 der 
55 Rmna Erichsen, Iserlohn. beurteilt. 

Glanzmessungen erfolgten an Folienaufgussen un- 
ter einem Winkel von 20 * nach DIN 67 530 
(ASTMD 523) mit dem multigloss"-GlanzmeBgerat 
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der Firma Byk-Mallinckrodt. Wesel. 

Die Bestimmung der Kristaliphase der Rohpig- 
mente. Prapigmente, Pigments, Mischkristallpig- 
mente und Pigmentzubereitungen erfolgte durch 
Rfintgenspektroskopie. Die Aufnahme der R6nt- 
genspektren wurde mit CuKa-Strahlung durchge- 
fUhrt. In den nachstehenden Beispielen beziehen 
sich Teile jeweils auf Gewichtsteile und Prozente 
jeweils auf Gewichtsprozente der beschriebenen 
Substanzen. 

Beispiell: 

In einen Kunststoffbehalter, der mit 1400 Teiien 
Steatitzyllndern vom Durchmesser 12 mm und der 
Liinge 12 mm als Mahlk5rper zu 80 Vol.-% gefUtlt 
1st, werden 30 Telle grobkrIstalHnes Rohpigment 
(C.l. Pigment Violet 19, C.l. No. 46500, i9-Phase, 
hergestellt gemaB US-PS 2 969 366) und 1,5 Teile 
Polyolefinwachs (Fp: 104'C, Molmasse ca. 2000) 
"eingefulltr"Es-wlrd^4"Stunden-lang~unter-Schutteln- 
auf einer Schwingmulile (Typ Vibratom; Herstelier: 
Slebtechnik Muhlheim) bei 1400 Umdrehungen pro 
Minute, Schwingkreis 4 mm, fein venmahlen. An- 
schiieBend wird das Mahlgut von den Mahlkorpern 
abgesiek>t. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Herstelier: 
Dralswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teiien 
Zirkonmlschoxidperlen vom Durchmesser 0.3 bis 
0.4 mm als Mahlkorper gefUllt ist, wird eine Su- 
spension, bestehend aus 90 Teiien Wasser und 10 
Teiien des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezlfischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 
Mahlraum 10 MInuten lang bei 25 *C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkorper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und be! 80 *C 
getrocknet. 

Man erhalt 9,8 Telle Pigment ()9-Phase, mrt Spuren 
o-Phase). das Im Kunststoff (PVC) sehr gut disper- 
gierbar ist und transparente und farbstarke Farbun- 
gen mit einwandfreier Ausblutechtheit liefert 

Beispiel 2: 

In einen Kunststoffbehalter, der mit 1400 Teiien 
Steatitzyllndem vom Durchmesser 12 mm und der 
Lange 12 mm als Mahlkorper zu 80 Vol.-% gefullt 
ist. werden 30 Teile grobkristallines Rohpigment 
(C.l. Pigment Violet 19. C.l. No. 46500, /3-Phase. 
hergestellt gemaB US-PS 2 969 366) und 1,5 Teile 
oberflachenaktives Mlttel (Fettsaurepolyglykolester, 
auf Basis von Olsaure, verestert mit 6 Mol Ethylen- 
oxid) eingefullt. Es wird 4 Stunden lang unter 
Schuttein auf einer Schwngmuhle (Typ Vibratom; 



Herstelier: Slebtechnik Muhlheim) bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute, Schwingkreis 4 mm. fein ver- 
mahlen. AnschlieBend wird das Mahlgut von den 
MahlkSrpem abgesiebt. 

5 In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Herstelier: 

Dralswerke GmbH. Mannheim), die mit 336 Teiien 
ZIrkonmischoxIdperlen vom Durchmesser 0.3 bis 
0,4 mm als Mahlkorper gefullt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 90 Teiien Wasser und 10 

70 Teiien des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer ROhnn^erks- 
umfangsgeschwindigkert von 15.6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Uter 
Mahlraum 10 MInuten lang bei 25 'C gemahlen. 

75 AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpern abgesiebt, die Mahlkorper mit Wasser 
abgespQIt und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 *C 
getrocknet. 

20 Man erhalt 9,8 Teile Pigment (iS-Phase, mit Spuren 

B-Phase)rdas-im-Kunststoff-(PVG)-sehr-gut-disper- 

gierbar ist und transparente und farbstarke Farbun- 
gen mit einwandfreier Ausblutechtheit liefert. 



In einen Kunststoftoehalter, der mit 1400 Teiien 
Steatitzylindern vom Durchmesser 12 mm und der 
Lange 12 mm als MahlkOrper zu 80 Vol.-% gefullt 

30 Ist, werden 30 Teile grobkristallines Rohpigment 
(C.l. Pigment Violet 19. C.l. No. 46500, )3-Phase. 
hergestellt gemaB US-PS 2 969 366). 1.5 Teile 
Polyolefinwachs (Fp: 104'C, Molmasse ca. 2000) 
und 1,5 Teile oberflachenaktives Mittel (Fettsaure- 

35 polykotester, auf Basis von Olsaure, verestert mit 6 
Mol Ethylenoxid) eingefullt. Es wird 4 Stunden lang 
unter Schuttein auf einer Schwingmuhle (Typ Vi- 
bratom; Herstelier: Slebtechnik Muhlheim) bei 1400 
Umdrehungen pro Minute, Schwingkreis 4 mm, fein 

40 vermahlen. AnschlieBend wird das Mahlgut von den 
MahlkSrpem abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Herstelier: 
Dralswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teiien 
Zirkonmlschoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 

45 0.4 mm als Mahlkorper gefullt ist, wird eine Su- 
spension, bestehend aus 90 Teiien Wasser und 10 
Teiien des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 

50 spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Uter 
Mahlraum 10 Minuten lang bei 25 *C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpern abgesiebt, die Mahlkfirper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, 

55 abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 *C 
getrocknet. 

Man erhalt 9.2 Teile Pigment (^-Phase, mit Spuren 
a-Phase), das Im Kunststoff (PVC) sehr gut disper- 



25 Beispiel 3: 
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gierbar ist und transparente und farbstarke FSrbun- 
gen mit einwandfreier Ausblutechtheit lietert. 

Beispiel 4: 

In einen Kunststoffbehalter, der mit 2300 Teilen 
Stahlkugein vom Durchmesser 10 mm als Mahlkor- 
per zu 55 Vol.-% gefullt ist. werden 30 Teile grob- 
kristallines Rohpigment (C.I. Pigment Violet 19, C.I. 
No. 46500, ^-Pliase, hergestellt gemaB US-PS 2 
969 366) und 1,5 Teile Polyolefinwachs (Fp: 
104 "C. Molmasse ca. 2000) eingefullt. Es wird 24 
Stunden lang bei 75 % der kritlschen Drehzahl auf 
einem Rolltisch gemahlen. AnschlieBend wird das 
Mahlgut von den MahlkSrpem abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmiihie (Hersteller: 
Draiswerke GmbH, Mannheim), die mIt 514 Teilen 
Zirkonoxidperlen vom Durchmesser 0,4 bis 0.6 mm 
als Mahlkorper gefullt ist, wird eine Suspension, 
bestehend aus 90 Teilen Wasser und 10 Teilen 
— des-aus-der-Rollmahlung-erhaltenen-Prapigments — 
eindosiert und mit einer Ruhrwerksumfangsge- 
schwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer spezifi- 
schen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Uter Mahl- 
raum 15 Minuten lang bei 25 -C gemahlen. An- 
schlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkdrpern abgesiebt. die MahlkSrper mit Wasser 
abgespOlt und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
abgesaugt. mit Wasser gewaschen und bei 80 • C 
getrocknet Man erhalt 9.8 Teile Pigment (^-Phase, 
mit Spuren a-Phase). das im Kunststoff (PVC) sehr 
gut dispergierbar ist und transparente und farbstar- 
ke FSfbungen mit einwandfreier Ausblutechtheit lie* 
fert. 

Beispiel 5: 

In einen Kunststoffbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatitzylindern vom Durchmesser 12 mm und der 
Lange 12 mm als MahlkSrper zu 80 Vol.-% gefullt 
ist. werden 30 Teile grobkristalllnes Rohpigment 
(C.L Pigment Violet 19. C.l. No. 46500, 7-Phase. 
hergestellt gemaB US-PS 2 969 366) und 1.5 Teile 
Polyolefinwachs (Fp: 104- C. Molmasse ca. 2000) 
eingefullt. Es wird 4 Stunden lang unter Schuttein 
auf einer Schwingmuhle (Typ Vibratom; Hersteller: 
Siebtechnik Muhlheim) bei 1400 Umdrehungen pro 
Minute. Schwingkreis 4 mm, fein vermahlen. An- 
schlieBend wird das Mahlgut von den Mahlkorpern 



spezlfischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 
Mahlraum 15 Minuten lang bei 25*0 gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkbrpem abgesiebt. die Mahlkfirper mit Wasser 
5 abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 'C 
getrocknet. 

Man erhalt 9,8 Teile Pigment (7-Phase. mit Spuren 
a-Phase), das im AM-Lack transparente und farb- 
70 Starke Lackierungen liefert. 

Beispiel 6: 

In einen Kunststoffbehalter, der mit 1400 Teilen 
IS Steatitzylindern vom Durchmesser 12 mm und der 
Lange 12 mm als Mahlkorper zu 80 Vol.-% gefullt 
ist. werden 30 Teile grobkristalllnes Rohpigment 
(C.l. Pigment Red 122. C.L No. 71145. hergestellt 
gemaB US-PS 3 793 327) und 1,5 Teile Polyolefin- 
20 wachs (Fp: 104* C. Molmasse ca. 2000) eingefullt. 
Es-wird-4-Stunden-lang-unter~Schutteln-auf-einer 



In eine Ruhnftferkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0.3 bis 
0,4 mm als MahlkOrper gefullt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 90 Teilen Wasser und 10 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer RUhrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 



SchwingmOhle (Typ Vibratom; Hersteller: Siebtech- 
nik Muhlheim) bei 1400 Umdrehungen pro Minute, 
Schwingkreis 4 mm. fein vermahlen. AnschlieBend 
25 wird das Mahlgut von den Mahlkorpern abgesiebt. 

In eine Ruhnwerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischbxidperien^ Durchmesser 0.3 bis 
0.4 mm als MahlkBrper gefullt ist. wird eine Su- 
30 sponsion, bestehend aus 90 Teilen Wasser und 10 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15.6 m/s sowie einer 
spezlfischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 
35 Mahlraum 10 Minuten lang bei 25 -C gemahlen. 
/^schlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
MahlkSrpem abgesiebt. die Mahlkorper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
abgesaugt. mrt Wasser gewaschen und bei 80* C 
40 getrocknet. 

Man erhalt 9,9 Teile Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) sehr gut dispergierbar ist und farbstarke 
Farbungen mit einwandfreier Ausblutechtheit liefert. 

45 Beispiel 7: 

In einen Kunststoffbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatitzylindern vom Durchmesser 12 mm und der 
Lange 12 mm als Mahlkfirper zu 80 Vol.-% gefullt 

60 ist. werden 30 Teile grobkristalllnes Mischkristall- 
rohpigment (bestehend aus 80 % C.l. Pigment Red 
122 und 20 % C.l. Pigment Violet 19 hergestellt 
gemaB US-PS 3 793 327) und 1.5 Teile Polyolefin- 
wachs (Fp: 104-C. Molmasse ca. 2000) eingefullt. 

65 Es wird 4 Stunden lang unter SchUtteIn auf einer 
Schwingmuhle (TyP Vibratom; Hersteller: Siebtech- 
nik Muhlheim) bei 1400 Umdrehungen pro Minute. 
Schwingkreis 4 mm, fein vermahlen. AnschlieBend 
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wird das Mahlgut von den Mahlkorpern abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmiihle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0.4 mm als Mahlkorper gefullt ist wird eine Su- 
spension, bestehend aus 90 Teilen Wasser und 10 
Teilen des aus der Schwingmahlung erlfialtenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Riihrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3.1 kW pro Uter 
Mahlraum 30 Minuten lang bei 25 "C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkfirpem abgesiebt. die Mahlk5rper mit Wasser 
abgespUlt und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, 
abgesaugt. mit Wasser gewaschen und bei 80* C 
getrocknet. 

Man erhalt 10.0 Teile Mischkristallpigment, das im 
Kunststoff (PVC) sehr gut dispergierbar ist und 
farbstarke Farbungen mit einwandfreier Ausblut- 
echtlieit liefert. 



Beispiel 8a (Vergleichsbetspiel): 

In einen Stahlbehalter. der mit 1400 Teilen 
Steatitkugein vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 

5 kSrper zu 80 Vol.-% gefullt ist. warden 30 Teile 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.L Pigment 
Red 149. C.I. No. 71137, hergestellt gemaB DE-A-1 
067 157) und 1,5 Teile Poiyolefinwachs (Fp: 
104*C. Molmasse ca. 2000) eingefullt und auf ei- 

70 ner Schwingmuhle (Typ Vibratom. Hersteller: Sieb- 
technik, Muhlheim), 8 Stunden bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute, Schwingkreis 4 mm, gemahlen. 
Danach wird das Mahlgut von den Mahlkorpem 
abgesiebt. 

75 Man erhalt 14.9 Teile Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) deckendere und farbschwachere Farbungen 
liefert als das nach Beispiel 8 hergestellte Pigment 

Beispiel 8b (Vergleichsbeispiel): 



20 



„ln_eine—Ruhrwerkskugelmuhle— (Hersteller: 



Beispiel 8: 

In einen Stahlbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatitkugein vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
kSrper zu 80 Vol.-% gefullt ist. werden 30 Teile 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.I. Pigment 
Red 149. C.I. No. 71137. hergestellt gemaB DE-A-1 
067 157) und 1.5 Teile Poiyolefinwachs (Fp: 
104 -C. Molmasse ca. 2000) eingefQllt und auf ei- 
ner Schwingmuhle (Typ Vibratom. Hersteller: Sieb- 
technik, Muhlheim). 8 Stunden bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute. Schwingkreis 4 mm. gemahlen. 
Danach wird das Mahlgut von den Mahlkorpern 
abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH. Mannheim), die mrt 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0,4 mm als Mahlkbrper gefullt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mrt einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15.6 m/s sowle einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3.1 kW pro Uter 
Mahlraum 30 Minuten lang bei 25 'C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpern abgesiebt. die Mahlk6rper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
abgesaugt. mit Wasser gewaschen und bei 80 'C 
getrocknet. 

Man erhalt 14.4 Teile Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) sehr gut dispergierbar ist und transparente 
und farbstarke Farbungen mit einwandfreier Aus- 
blutechtheit liefert. 



Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0.3 bis 
0,4 mm als Mahlkorper gefullt ist, wird eine Su- 
25 spension. bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen grobkristallinem Perylenrohpigment (C.I. Pig- 
ment Red 149, C.I. No. 71137, hergestellt gemaB 
DE-A-i 067 157) und 1,5 Telle Poiyolefinwachs 
(Fp: 104 -C. Molmasse ca. 2000) eindosiert und mit 
30 einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15.6 
m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 
3,1 kW pro Liter Mahlraum 30 Minuten lang bei 
25-0 gemahlen. AnschlieBend wird die Mahlgutsu- 
spension von den MahlkSrpem abgesiebt, die 
35 Mahlkorper mit Wasser abgespult und die Mahlgut- 
suspensionen vereinigt, abgesaugt, mit Wasser ge- 
waschen und bei 80 -C getrocknet. Man erhalt 14,5 
Teile Pigment, das im Kunststoff (PVC) deckendere 
und farbschwachere Farbungen als das nach Bei- 
40 spiel 8 hergestellte Pigment liefert. 



Beispiel 8c (Vergleichsbeispiel): 



In einen Stahlbehalter. der mit 1400 Teilen 
45 Steatitkugein vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
korper zu 80 Vol.-% gefullt ist. werden 30 Teile 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.I. Pigment 
Red 149. C.l. No. 71137, hergestellt gemaB DE-A-1 
067 157) und 1.5 Teile Poiyolefinwachs (Fp: 
50 104 -C. Molmasse ca. 2000) eingefullt und auf ei-. 
ner. Schwingmuhle (Typ Vibratom. Hersteller: Sieb- 
technik, Muhlheim). 8 Stunden bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute. Schwingkreis 4 mm. gemahlen. 
Danach wird das Mahlgut von den Mahlkorpern 
55 abgesiebt. Diese Mahlung wird einmal wiederholt. 

In eine Ruhnftrerkskugelmuhle mrt Scheiben- 
ruhrwerk (Hersteller: Draiswerke GmbH, Mann- 
heim), die mit 1000 Teilen Quarzperlen vom Durch- 
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messer 1 mm ats MahlkOrper gefuilt ist, wird eine 
Suspension, bestehend aus 297,5 Teilen Wasser 
und 52,5 Teilen des aus der Schwingmahlung er- 
haltenen Rraplgments eindosiert und mit einer 
ROhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 10,2 m/s 
sowie einer spezifisclien Leistungsdichte von 0,45 
kW pro Liter Mahlraum 1 Stunde lang bei 25 *C 
gemahlen. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspen- 
sion von den Mahlkorpem abgesiebt, die MahikSr- 
per mit Wasser abgespiilt und die Mahlgutsuspen- 
sionen vereinigt, abgesaugt. mit Wasser gewa- 
schen und bei 80 * C getrocknet. 
Man erhalt 51,8 Teile Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) sehr gut dispergierbar ist und deutlich dek- 
kendere Farbungen als das nach Beispiel 8 herge- 
steiite Pigment lielert. Transparente Farbungen 
konnten nicht erhalten werden. 

Beispiel 9: 

ln-einen-Stahlbelialterr'der-mit--1400-Teilen- 

Steatitkugein vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
korper zu 80 Vol.-% gefuilt ist. werden 30 Teile 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.I. Pigment 
Red 178. CI. No. 71155. hergestellt gemaB DE-A-1 
230 946) und 1,5 Teile Polyolefinwachs (Fp: 
104*C, Molmasse ca. 2000) eingefullt und auf ei- 
ner Schwingmuhle (Typ Vibratom. Hersteiler: Sieb- 
technik. Muhlheim), 8 Stunden bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute, Schwingkreis'4 mm, gemahlen. 
Danach wird das Mahlgut von den Mahlkbrpern 
abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteiler: 
Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0.4 mm als Mahlkorper gefuilt ist, wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 
Mahlraum 30 Minuten lang bei 25 -C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
MahlkSrpem abgesiebt, die MahlkQrper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 *C 
getrocknet. 

Man erhalt 14,2 Teile Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) sehr gut dispergierbar ist und farbstarke 
Farbungen mit einwandfreier Ausblutechtheit liefert. 

Beispiel 10: 

In einen . Stahlbehalter. der mit 1400 Teilen 
Steatitkugein vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
kfirper 2U 80 VoI.-% gefuilt ist. werden 30 Teile 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.I. Pigment 
Red 123, C.L No. 71145. hergestellt gemaB DE-A-1 



113 773) und 1.5 Teile Polyolefinwachs (Fp: 
104*C, Molmasse ca. 2000) eingefiillt und auf ei- 
ner Schwingmuhle (Typ Vibratom, Hersteiler: Sieb- 
technik, Milhlheim). 8 Stunden bei 1400 Umdre- 
5 hungen pro Minute. Schwingkreis 4 mm, gemahlen. . 
Danach wird das Mahlgut von den Mahlk6rpem 
abgesiebt. 

In eine RUhrwerkskugelmuhle (Hersteiler: 
Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 

70 Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0.4 mm als Mahlkorper gefuilt ist, wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Riihrwerks- 

75 umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 
Mahlraum 30 Minuten lang bei 25 *C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlk5rper mit Wasser 

20 abgespiilt und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, 

abgesaugtr-mit-Wasser-gewaschen-und-bei-SOii^C— 

getrocknet. 

Man erhalt 13,8 Telle Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) sehr gut dispergierbar Ist und transparente 
25 und farbstarke Farbungen mit einwandfreier Aus- 
blutechtheit liefert. 

Beispiei 11: 

30 in einen Stahlbehalter. der mit 1400 Teilen 
Steatitkugein vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
k6rper zu 80 Vol;-% gefQllt Ist, werden 30 Telle 
grobkristallines Perylenmischkristallrohpigment (be- 
stehend aus 90 Mol-% Perylentetracarbonsaure- 

35 bis-3\5'-dimethylphenylimid, C.I. Pigment Red 149 
und 10 Mol-% Perylentetracarbonsaure-mono-3\5'- 
dimethylphenylimid-mono-4'-ethoxyphenylimid, 
hergestellt gemaB DE-OS 3 436 208) und 1,5 Teile 
Polyolefinwachs (Fp: 1 04 'C, Molmasse ca. 2000) 

40 eingefullt und auf einer Schwingmuhle (Typ Vibrat- 
om, Hersteiler Siebtechnik Muhlheim), 8 Stunden 
bei 1400 Umdrehungen pro Minute. Schwingkreis 4 
mm, gemahlen. Danach wird das Mahlgut von den 
Mahlk5rpern abgesiebt. 

45 In eine Ruhnwerkskugelmuhle (Hersteiler: 
Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zlrkonnfilschoxldperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0,4 mm als MahlkSrper gefuilt ist, wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 

50 Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Ruhnrtrerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15.6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3.1 kW pro Liter 
Mahlraum 30 Minuten lang bei 25 'C gemahlen. 

55 AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
MahlkSrpem abgesiebt. die MahlkSrper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80* C 
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getrocknet. 

Man erhalt 14,2 Telle Mischkristallpigment, das im 
Kunststoff (PVC) sehr gut dispergierbar ist und 
transparente und farbstarke Farbungen mit ein- 
wandfreier Ausblutechtheit llefert. Die Temperatur- 
bestandigkeit in Polyolefin (PE) betragt 300 •C. 

Beispiel 12: 

In einen Stahlbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatitkugein vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
korper zu 80 Vol.-% gefiillt ist, werden 30 Telle 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.I. Pigment 
Red 149, C.l. No. 71137. hergestellt gemaB DE-A-1 
067 157) und 0,75 Teile Polyolefinwachs (Fp: 
104*C; Molmasse ca. 2000) eingefullt und auf ei- 
ner Schwingmuhle (Typ VIbratom, Hersteller: Sieb- 
technik, Muhlheim), 8 Stunden bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute, Schwingkreis 4 mm, gemahlen. 
Danach wird das Mahlgut von den Mahlk5rpem 

-abgeslebt; 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH, Mannlieim). die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0,4 mm als Mahlkorper gefullt ist, wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingnnahlung ertialtenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Rulinftrerks- 
umfangsgeschwindlgkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 
Mahlraum 30 Minuten lang bei 25*0 gemahlen. 
AnschlleBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkorper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 *C 
getrocknet 

Man erhalt 14.6 Teile Pigment, das Im Kunststoff 
(PVC) sehr gut dispergierbar ist und transparente 
und farbstarke Farbungen mit einwandfreier Aus- 
blutechtheit llefert. 

Beispiel 13: 

In einen Stahlbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatitkugein vom. Durchmesser 12 mm als Mahl- 
kSrper zu 80 Vol.-% gefullt ist, werden 30 Teile 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.l: Pigment 
Red 149, C.L No. 71137, hergestellt gemaB DE-A-1 
067 157) und 1,5 Teile Polyolefinwachs (Fp: 
104 'C, Molmasse ca. 2000) eingefullt und au! ei- 
ner Schwingmuhle (Typ VIbratom, Hersteller: Sieb- 
technik, MOhlheim), 8 Stunden . bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute, Schwingkreis 4 mm, gemahlen. 
Danach wird das Mahlgut von den MahlkOrpern 
abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 



0,4 mm als Mahlkorper gefullt ist, wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer RQhrwerks- 
5 umfangsgeschwindigkeit von 15.6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 
Mahlraum 15 Minuten lang bei 25*0 gemahlen. 
AnschlleBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlk5rper mit Wasser 
70 abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
Man erhalt 904 Teile Mahlgutsuspension. Sie wird 
mit 0,9 Teilen Schwefelsaure (96 %ig) angesauert, 
auf 80*0 geheizt und 3 Stunden bei dieser Tem- 
peratur geruhrt. Danach wird abgesaugt, mit Wes- 
ts ser neutral gewaschen und bei 80 'C getrocknet. 
Man erhalt 14,4 Teile Pigment, das im Kunststoff 
(PVC + PE) .sehrgutdispergierbar ist und transpa- 
rente und farbstarke Farbungen rtiit einwandfreier 
Ausblutechtheit liefert. Die Wetterechtheit ist sehr 
20 gut und die Temperaturbestandlgkeit liegt bei 

<280-Gi-Mit~diesem-Pigment-lassen-sich-dunn- 

wandige PE-Folien stippenfrei einfarben. Fiiterwert: 
0.3 bar/g. 

26 Beispiel 14: 

in einen Stahlbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatitkugein vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
korper zu 80 Vol.-% gefullt ist, werden 30 Teile 

30 grobkristallines Perylenrohpigment (C.l. Pigment 
Red 149, C.l. No. 71137, hergestellt gemaB DE-A-1 
067 157) und 1,5 Telle Polyolefinwachs (Fp: 
104*0, Molmasse ca. 2000) eingefullt und auf ei- 
ner Schwingmuhle (Typ Vibratom, Hersteller: Sieb- 

35 technik, Muhlheim), 8 Stunden bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute. Schwingkreis 4 mm. gemahlen. 
Danach wird das Mahlgut von den Mahlkorpem 
abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteller: 
40 Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0,4 mm als MahlkSrper gefullt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
45 Prapigments eindosiert und mit einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindigkelt von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter ' 
Mahlraum 5 Minuten lang bei 25 * C gemahlen. 
AnschlleBend wird die Mahlgutsuspension von den 
50 Mahlkdrpem abgesiebt. die Mahlkorper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
abgesaugt, mit . Wasser gewaschen und bei 80*0 
getrocknet. 

Man erhalt 14.4 Telle Pigment, das im Kunststoff 
55 (PVC) sehr gut dispergierbar ist und transparente 
und farbstarke Farbungen mit einwandfreier Aus- 
blutechtheit liefert. 
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Beispiel 15: 

In einen Stahlbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatitkugeln vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
kfirper zu 80 Vol.-% gefullt ist. werden 30 Teile 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.I. Pigment 
Red 149. C.I. No. 71137, hergestellt gemaB DE-A-1 
067 157) und 1,5 Teile Esterwachs (Umsetzungs- 
produkt aus Montansaure und Glycerin, Fp: 
86,9 'C) eingefUllt und auf einer Schwingmuhle 
(Typ Vibratom, Hersteller: Siebtechnik, Muhlheim), 
8 Stunden bei 1400 Umdrehungen pro Minute, 
Schwingkreis 4 mm, gemahlen. Danach wird das 
Mahlgut von den Mahlkorpem abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmiihle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0,4 mm als Mahlkorper gefullt ist, wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments^eindosiert-und-mlt-einer-Ruhrwerks — 
umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 
Mahlraum 10 Minuten tang bei 25 *C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
MahlkSrpem abgesiebt, die MahlkSrper mit Wasser 
abgespult und die Mahlguteuspensipnen yereinigt. 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 'C 
getrocknet. 

Man erhalt 14,7 Telle Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) sehr gut dispergierbar ist und transparente 
und farbstarke Farbungen mit einwandfreier Aus- 
blutechtheit liefert. 

Beispiel 16: 

In einen Stahlbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatitkugeln vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
kSrper zu 80 Voi.-% gefullt ist, werden 30 Telle 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.I. Pigment 
Red 149. C.I. No. 71137, hergestellt gemaB DE-A-1 
067 157) und 1,5 Teile AmIdwachs (Umsetzungs- 
produkt aus Stearinsaure und Ethyiendlamin, Fp: 
151 ,2 'C) eingefiilit und auf einer Schwingmuhle 
(Typ Vibratom. Hersteller: Siebtechnik, Muhlheim), 
8 Stunden bei 1400 Umdrehungen pro Mjnute, 
Schwingkreis 4 mm, gemahlen. Danach wird das 
Mahlgut von den Mahlkorpem abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerice GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperien vom Durchmesser 0,3 bis 
0,4 mm als Mahlkorper gefullt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15.6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3.1 kW pro Liter 
Mahlraum 10 Minuten lang bei 25 -C gemahlen. 



AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpem abgesiebt. die Mahlk6rper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 *C 
5 getrocknet. 

Man erhalt 14.8 Teile Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) sehr gut dispergierbar ist und transparente 
und farbstarke Farbungen mit einwandfreier Aus- 
blutechtheit liefert. 
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Beispiel 17: 



In einen Stahlbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatitkugeln vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
75 korper zu 80 Vol.-% gefullt ist, werden 30 Teile 
grobkristallines Perylenrohpigment (CJ. Pigment 
Red 149, C.I. No. 71137, hergestellt gemaB DE-A-1 
067 157), 1,5 Teile Polyolefinwachs (Fp: 104' C, 
Molmasse ca. 2000), 0,4 Teile Stearylamin und 
20 0,75 Telle Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsaure-N,N*- 
bis-2-sulfoethylimid — eingefiilit — und — auf — einer- 



Schwingmuhle (Typ Vibratom. Hersteller: Siebtech- 
nik, Muhlheim), 12 Stunden bei 1400 Umdrehungen 
pro Minute, Schwingkreis 4 mm, gemahlen. Danach 

25 wird das Mahlgut von den Mahlkorpem abgesiebt. 

In eine Ruhnnrerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 
ZirkonnSlschoxidperien vom Durchmesser 0,3 bis 
0,4 mm als Mahlkfirper gefullt ist, wird eine Su- 

30 sponsion, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindlgkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 

35 Mahlraum 15 Minuten lang bei 25* C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlk5rpem abgesiebt, die Mahlk6rper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 'C 

40 getrocknet. 

Man erhalt 14,9 Telle Pigmentzubereitung, die im^ 
Kunststoff (PVC) sehr gut dispergierbar ist und 
transparente und farbstarke Farbungen mit ein- 
wandfreier Ausblutechtheit liefert. Die Temperatur- 

45 bestgndigkelt ist sehr gut iind liegt bei >300 ' C. 

Beispiel 18: 

In einen Stahlbehalter. der mit 1400 Teilen 
50 Steatitkugeln vom Durchmesser 12 mm als Mahl- 
k6rper zu 80 Vol.-% gefullt ist, werden 50 Teile 
grobkristallines Perylenrohpigment (C.I. Pigment 
Red 149, C.I. No. 71137, hergestellt gemaB DE'-A-1 
.067 157) und 2,5 Teile Polyolefinwachs (Fp: 
55 104"C, Molmasse ca. 2000) eingefullt und auf ei- 
ner Schwingmuhle (Typ Vibratom. Hersteller: Sieb- 
technik. MUhlheim). 8 Stunden bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute, Schwingkreis 4 mm, gemahlen. 
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Danach wird das Mahlgut von den MahlkOrpern 
abgesiebt. 

In eine ROhnflrerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0.4 mm ais MahlkSrper gefUllt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 85 Teilen Wasser und 15 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Uter 
Mahlraum 30 Minuten lang bei 25 'C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkorper mit Wasser 
abgespiiK und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
abgesaugt. mit Wasser gewaschen und bei 80* C 
getrocknet. 

Man erhalt 14,7 Teile Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) sehr gut dispergierbar ist und transparente 
und farbstarke Farbungen mit einwandfreier Aus- 
— bluteGiitheit-liefertr- ~ — 



Beispiei 20: 

In einen Kunststoffbehalter. der mit 1400 Teilen 
Steatitzylindern vom Durchmesser 12 mm und der 
5 LMnge 12 mm als MahlkSrper zu 80 Vol.-% gefuilt 
ist werden 30 Teile grobkristallines Rohpigment 
(C.I. Pigment Violet 23. C.I. No. 51319. hergestellt 
als grobkristallines Rohpigment gemaB BIOS Final 
Report 960. Seite 75; mit 25 % Salz aus der 
70 Synthese) und 1,1 Teile oberflachenaktives Mitte! 
(Fettsaurepolyglykolether. auf Basis von Cocosfet- 
talkohol, vorwiegend Ci2-Cu-A!kohol, gesattigt. mit 
10 Mol Ethyienoxid) eingefiillt. Es wird 4 Stunden 
lang unter Schuttein auf einer SchwingmOhie (Typ 
75 Vibratom; Hersteller: Siebtechnik Muhlheim) bei 
1400 Umdrehungen pro Minute. Schwingkreis 4 
mm, fein vermahlen. AnschlieBend wird das Mahl- 
gut von den MahlkQrpern abgesiebt. 

In eine ROhrwerkskugelmUhle (Hersteller: 
20 Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen-vom-^Durchmesser„0.3-bis 



Beispiei 19: 

In einen Kunststoffbehalter. der mit 1400 Teilen 
Steatitzylindern vom Durchmesser 12 mm und der 
Lange 12 mm als Mahlkbrper zu 80 Voi.-% gefuilt 
ist werden 30 Teile grobkristallines Rohpigment 
(c'.l. Pigment Violet 23, C.l. No. 51319, hergestellt 
gemaB BIOS Final Report 960. mit 25 % Salz aus 
der Synthese) und 1,2 Teile oberflachenaktives 
Mittel (Umsetzungsprodukt aus 1 Mol Triethanola- 
min und 3 Mol Olsaurechlorid) eingefullt. Es wird 4 
Stunden lang unter Schuttein auf einer Schwing- 
mQhIe (Typ Vibratom; Hersteller: Siebtechnik Muhl- 
heim) bei 1400 Umdrehungen pro Minute, 
Schwingkreis 4 mm. fein vermahlen. AnschlieBend 
wird das Mahlgut von den Mahlkorpern abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0.3 bis 
0.4 mm als MahlkSrper gefuilt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 90 Teilen Wasser und 10 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments eindosiert und mit einer Ruhrwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15,6 mis sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3.1 kW pro Uter 
Mahlraum 10 Minuten lang bei 25 'C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
Mahlkorpem abgesiebt. die Mahlkorper mrt Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt. 
abgesaugt. mit Wasser gewaschen und bei 80 •C 
getrocknet. 

Man erhalt 9.8 Teile Pigment, das im AM-Lack 
transparente und farbstarke LacWerungen liefert. 



0.4 mm als Mahlkorper gefuilt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 90 Teilen Wasser und 10 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
25 Prapigments eindosiert und mit einer Ruhnwerks- 
umfangsgeschwindigkeit von 15.6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter 
Mahiraum 10 Minuten lang bei 25 -C gemahlen. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
30 Mahlkorpem abgesiebt. die MahlkSrper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80- C 
getrocknet. 

Man erhalt 9.8 Teile Pigment, das im AM-Lack 
35 transparente und farbstarke Lackierungen liefert. 

Beispiei 21: 

In einen Kunststoffbehalter. der mit 1400 Teilen 
40 Steatitzylindern vom Durchmesser 12 mm und der 
Lange 12 mm als Mahlkorper zu 80 Vol.-% gefuilt 
ist werden 30 Teile grobkristallines Rohpigment 
(Cl Pigment Violet 23, C.l. No. 51319, hergestellt 
als grobkristallines Rohpigment gemaB BIOS Final 
45 Report 960. Seite 75: mit 25 % Salz aus der 
Synthese) eingefullt Es wird 4 Stunden lang unter 
Schuttein auf einer Schwingmuhle (Typ Vibratom; 
Hersteller: Siebtechnik Muhlheim) bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute. Schwingkreis 4 mm, fein ver- 
so mahlen. AnschlieBend wird das Mahlgut von den 
Mahlkorpem abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 336 Teilen 
■Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0.3 bis 
55 0,4 mm als Mahlkorper gefuilt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 90 Teilen Wasser. 13,3 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments und 1 Teil 2-Ethylhexansaure. eindo- 
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siert und mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindig- 
keit von 15,6 m/s sowie einer spezifischen Lei- 
stungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 10 
MInuten lang bei 25 *C gemahlen. AnschiieBend 
wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern 
abgesrebt, die Mahlkorper mit Wasser abgesputt 
und die Mahlgutsuspensionen vereinigt, abgesaugt, 
mit Wasser gewaschen und bei 80 • C getrocknet. 
Man erhalt 10,8 Teile Pigment, das im AM-Lack 
transparente und farbstarke Lackierungen ilefert. 
Die Rheologie wird mit 1-2 bewertet. Die Viskositat 
betragt 6.4 s und die Glanzmessung ergibt den 
Wert 41. Im HSS-Lack werden transparente und 
farbstarke Lackierungen erhalten. Die Rheologie 
wird mit 3 bewertet. Die Viskositat betragt 9,3 s 
und die Glanzmessung ergibt den Wert 50. 

Beispiel 22: 

In einen Kunststoffbehalter, der mit 1400 Teilen 
Steatit2ylindern-vom-Durehmesser-12-mm-und-der~ 
Lange 12 mm als Mahlkorper zu 80 Vol.-% gefullt 
ist, werden 30 Teile grobkristallines Rohpigment 
(CI. Pigment Violet 23, C.I. No. 51319, hergestellt 
als grobkristallines Rohpigment gemaB BIOS Final 
Report 960, Seite 75; mit 25 % Salz aus der 
Synthese) eingefullt. Es wird 4 Stunden lang unter 
Schuttein auf einer Schwingmuhle (Typ Vibratom; 
Hersteller: Siebtechnik MUhlheim) bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute, Schwingkreis 4 mm, fein ver- 
mahlen. AnschiieBend wird das Mahlgut von den 
Mahlkdrpem abgesiebt. 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteller: 
Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen 
Zirkonmischoxidperlen vom Durchmesser 0,3 bis 
0,4 mm als Mahlkorper gefullt ist. wird eine Su- 
spension, bestehend aus 90 Teilen Wasser, 13.6 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhattenen 
Prapigments und 1 Teil oberflachenaktives Mittel 
(Umsetzungsprodukt aus Cocosfettsaurepolyethyl- 
englykolester, Polyglykoldicart>onsaure und Dih- 
ydroabietylamin), eindoslert und mit einer Ruhr- 
werksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie 
einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro 
Liter Mahlraum 15 Minuten lang bei 25 'C gemah- 
len. AnschiieBend wird die Mahlgutsuspension von 
den Mahlkdrpem abgesiebt, die MahlkSrper mit 
Wasser abgespult und die Mahlgutsuspensionen 
vereinigt, abgesaugt. mit Wasser gewaschen und 
bei 80 * C getrocknet. 

Man erhalt 9.8 Teile Pigrr^ent das im Kunststoff 
(PVC) gut dispergierbar ist und farbstarke Farbun- 
gen liefert. 

Beispiel 22a (Vergleichsbeispiel): 

In einen Kunststofft>ehalter. der mit 1400 Teilen 
Steatitzylinderri vom Durchmesser 12 mm und der 



Lange 12 mm als Mahlk5rper zu 80 Vol.-% gefullt 
ist, werden 30 Teile grobkristallines Rohpigment 
(C.I. Pigment Violet 23. G.I. No. 51319. hergestellt 
als grobkristallines Rohpigment gemaB BIOS Final 

5 Report 960. Seite 75; mit 25 % Salz aus der 
Synthese) eingefullt. Es wird 4 Stunden lang unter 
SchOtteIn auf einer Schwingmuhle (Typ Vibratom; 
Hersteller: Siebtechnik Muhlheim) bei 1400 Umdre- 
hungen pro Minute, Schwingkreis 4 mm, fein ver- 

10 mahlen. AnschiieBend wird das Mahlgut von den 
Mahlkorpern abgesiebt. Diese Mahlung wird einmal 
wiederholt. 

In eine RuhrwerkskugelmUhle mtt Scheiben- 
rUhnyerk (Hersteller: Draiswerke GmbH, Mann- 

75 heim), die mit 1160 Teilen Quarzperlen vom Durch- 
messer 1 mm als Mahlkorper gefullt ist, wird eine 
Suspension, bestehend aus 360 Teilen Wasser, 54 
Teilen des aus der Schwingmahlung erhaltenen 
Prapigments und 4 Teilen oberflachenaktives Mittel 

20 (Umsetzungsprodukt aus Cocosfettsaurepolyethyl- 

englykolester-r-Polyglykoldicarbonsaure—und—Dih- 

ydroabietylamin), eindosiert und mit einer Riihr- 
werksumfangsgeschwindigkeit von 10,2 m/s sowie 
einer spezifischen Leistungsdichte von 0,45 kW pro 

25 Liter Mahlraum 1 Stunde lang bei 25 ' C gemahlen. 
AnschiieBend wird die Mahlgutsuspension von den 
MahlkSrpern abgesiebt. die Mahlk6rper mit Wasser 
abgespult und die Mahlgutsuspensiorier^ vereinigt, 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 "C 

30 getrocknet. 

Man erhalt 51.8 Teile Pigment, das im Kunststoff 
(PVC) deutiich farbschwacher ist als das nach Bei- 
spiel 22 hergestellte Pigment. 



1. Verfahren zur Feinverteilung von polycycli- 

schen organischen Rohpigmenten, dadurch 
gekennzeichnet, daB man . die grobkristallinen 

40 Rohpigmente zunachst einer Trockenmahlung 

unterwirft und die dabei erhaltenen feinteiiigen 
Prapigmente in wSBriger Suspension auf einer 
Ruhn^verkskugelmiihle, die mit einer Leistungs- 
dichte von mehr als 2,5 kW pro Liter Mahlraum 

45 und einer Ruhnverksumfangsgeschwindigkeit 

von mehr als 12 m/s betrieben wird. unter der 
Einwirkung von MahlkSrpem vom Durchmes- 
ser kleiner Oder gleich 1 mm naBvermahlt. 



50 • 2. - Verfahren gemaB Anspruch 1 dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die Trockenmahlung bei 
einem Mahlgutfullgrad von weniger als 250 g 
Rohpigment pro Liter freiem Volumen der 
MahlkSrperschuttung. vorzugsweise bei 50 bis 

55 150 g/1, durchfiihrt. 

3. Verfahren gemaB Anspruch 1 Oder 2 dadurch 
gekennzeichnet, daB die Trockenmahlung auf 
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einer SchwingmCihle mit einem Mahlkiirperfull- 
grad von uber 60 Vol.-% durchgefuhrt wird. 

4. Verfahren gemaB Anspruch 1 Oder 2, dadurch 
gekennzelchnet, daS die Trockenmahlung auf 
einer Rollmuhle mit einem Mahlkorperfullgrad 
von 40 bis 60 Vol.-% durciigefOhrt wird. 

5. Verfaliren nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Trockenmah- 
lung in Gegenwart eines Mahlhilfsmittels in ei- 
ner Menge von 0,1 bis 10 Gew.-%, vorzugs- 
weise 2,5 bis 7,5 Gew.-%, bezogen auf das 
grobkristalline Rohpigment, durchgefuhrt wird. 

6. Verfahren gemaB Anspruch 5, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB das Mahlhilfsmittel ein 
Wachs. ein oberflachenaktives Mittel Oder eine 
Mischung davon ist. 

-7— Verfahren-nach-Anspruch-6rdadurch-gekenn— 
zeichnet. daB das oberfiachenaktive Mittel ein 
Fettsauretaurid, Fettsaure-N-methy!-taurid, 
Fettsaureisethionat, Alkylbenzolsulfonant, Al- 
kylnaphthalinsuifonat, Alkylphenolpolyglykole- 
thersulfat, Fettalkoholpolyglykolethersulfat, eine 
Fettsaure, Harzsaure, ein alkalilSsliches Harz, 
ein Fettaminoxethylat, ein Fettamin, ein Fettal- 
koholpolyglykolether, ein Fettsaurepolyglykole- 
ster Oder ein Alkylphenolpolyglykolether ist. 

8. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Wachs ein Polyolefinwachs 
ist. 

9. Verfahren gemaB mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB 
man bei der NaBmahlung Mahlkorper vom 
Durchmesser 0,2 bis 0,8 mm, vorzugsweise 
0,3 bis 0,5 mm. einsetzt. 

10. Verfahren gemaB mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Prapigmentkonzentration im Mahlgut der 
NaBmahlung weniger als 40 Gew.-%, vorzugs- 
weise 10 bis 35 Gew.-%. betragt. 

11. Verfahren gemaB mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, 
daB man grobkristalline Rohpigmente aus der 
Gruppe der Chinacridone, Perylerie Oder Dio- 
xazine einsetzt. 

12. Verwendung eines nach einem oder mehreren 
der Anspruche 1 bis 11 hergesteljten organi- 
schen polycyciischen Pigments als Farbmittel 
zum Pigmentieren von Lacken, Druckfarben 
und Kunststoffen. 



13. Verwendung nach Anspruch 12, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB der Kunststoff ein Cellulo- 
seether Oder -ester, ein natUrliches Harz, Poly- 
merisationsharz Oder Kondensationsharz, Al- 

5 kydharz, Acrylharz, Phenoplast, Polycarbonat, 

Polyolefin, Polyvinylchlorid. Polyacrylnitril, Po- 
lyacrylsaureester. Polyamid, Polyurethan, Po- 
lyester, Gummi, Casein. Sliikon und Silikon- 
harz, Oder eine Mischung davon ist. 

70 

14. Verwendung nach Anspruch 12 oder 13, da- 
durch gekennzeichnet, daS der Kunststoff eine 
piastische Masse, Schmeize oder Spinni5sung 
ist. 

75 
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